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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Alkylhydrogenchlorsilanen. 

Organopolysiloxane werden in groBem Umfange fur 
eine Vielzahl von Zwecken verwendet. Ab und zu kann 
es jedoch aus verschiedenen Grimden erwunscht sein, 
daB man die Polysiloxane in ein Organohalogensilan 
umwandelt. So kann beispielsweise das Polysiloxan 
wegen Verschlechterung durch lange Aufbewahrung, 
z. B. unter Bildung eines Gels, unverwendbar geworden 
sein. Solche Materialien sind fur die normalen An- 
wendungen von Polysiloxanen wertlos, und eine Art 
ibxer Verwertung ist, daraus Organohalogensilane her- 
zustellen, welche zur Herstellung von Polysiloxanen 
wieder verwendet werden konnen. Jedoch konnen 
nicht alle Polysiloxane mit gleicher Leichtigkeit und 
gutem Erfolg in Organohalogensilane verwandelt 
werden. Wenn die Polysiloxane Diorganopolysiloxane 
sind, ist es verhaltnismaBig leicht, sie nach einer Anzahl 
Verfahren in Organohalogensilane zu verwandeln. 
Jedoch sind diese Verfahren auf Alkylhydrogenpoly- 
siloxane nicht anwendbar, besonders wenn diese teil- 
weise vernetzt sind. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung von Alkylhydrogenchlorsilanen, dadurch 
gekennzeichnet, daB ein Alkylhydrogensiloxaneinheiten 
enthaltendes Organopolysiloxan mit Aluminiumchlorid 
durch Erhitzen umgesetzt wird und dabei gleichzeitig* 
die so erhaltenen Alkylhydrogenchlorsilane abdestil- 
hert werden. 

Das Alkylhydrogenpolysiloxan kann beispielsweise 
ein Methylhydrogenpolysiloxan oder ein Athylhydro- 
genpolysiloxan sein. Es kann auch in Form einer 
Mischung oder eines Mischpolymers mit anderen 
Organopolysiloxanen vorliegen, da die Anwesenheit 
anderer organischer Gruppen die Umsetzung zwischen 
den Alkylhydrogensiloxangruppen und dem Alu- 
miniumchlorid nicht beeinfiuBt. Selbstverstandlich 
werden die groBten Vorteile der Umsetzung erhalten, 
wenn das umgesetzte Polysiloxan ein Alkylhydrogen- 
polysiloxan ohne andere Siloxangruppen ist. 

Die Umsetzung kann durchgefuhrt werden, indem 
man die Reaktionspartner miteinander bei Tempe- 
raturen von ungefahr 150 bis ungefahr 350° C erwarmt. 
Normalerweise wird jedoch vorgezogen, Reaktions- 
temperaturen von ungefahr 180 bis 280° C zu ver- 
wenden. Die Reaktion wird auch normalerweise bei 
Atmospharendruck durchgefuhrt; sie kann jedoch bei 
vermindertem Druck, falls gewiinscht, oder sogar bei 
erhohtem Druck durchgefuhrt werden. 

Die Anteile der verwendeten Reaktionspartner 
konnen sehr verschieden sein. So kann beispielsweise 
das Siloxan in einer solchen Menge vortiegen, daB das 
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35 Verhaltnis der Siliciumatome zu Aluminiumatomen 
von ungefahr 1 : 2 bis ungefahr 4 : 1 betragt. Vorzugs- 
weise werden jedoch Verhaltnisse der GroBenordnung 
von ungefahr 1 : 1 verwendet. 

Die Reaktionspartner sollen miteinander erwarmt 

30 werden, bis kein Alkylhydrogenchlorsilan mehr ab- 
destilhert. Dieses erfordert gewohnlich eine Zeit von 
ungefahr 1 bis ungefahr 3 Stunden, je nach den ver- 
wendeten Reaktionspartnern, ihren Anteilen und den 
Bedingungen der Erwarmung. 

35 Alle Teile und Prozente beziehen sich auf Gewicht. 

Beispiel 1 

17 Teile Aluminiumchlorid wurden mit 30Teilen. 
Methylhydrogenpolysiloxan mitTrimethylsilylendgrup- 

40 pen und einer Viskositat von 20 cP bei 25° C gemischt, 
und die Mischung wurde in einem zur Destination 
eingerichteten GefaB 1 Stunde auf eine Temperatur 
von 250° C erhitzt. Wahrend dieser Zeit wurden 
10,7 Teile Destillat mittels eines WasserkUhlers kon- 

45 densiert.und gesammelt. Nach der Analyse enthielt 
das Destillat 71% Methyldichlorsilah, 24,4% Di- 
methylchlorsilan und kleine Mengen Trimethyichlor- 
silan und Siliciumtetrachlorid. 

5Q Beispiel 2 

134 Teile wasserfreies Aluminiumchlorid wurden 
mit 30 Teilen Methylhydrogenpolysiloxan mit Tri- 



3 

methylsilylendgruppen und einer Viskositat von 20 cP 
bei 25 °C gemischt, und die Mischung wurde in eihem 
DestiilationsgefaB 1 Stunde auf 240°Cerhitzt. Wahrend 
diescr Zeit wurden 36,5 'Teile Destillat mittels eines 
Wasserkiiblers kondensiert und gesammelt. Nach der 5 
Analyse enthielt das Destillat 75,7% Methyldichlor- 
silan, 2,5%Dimethylchlorsilan, 16,9%Methyltrichlor- 
silan und 5,1% Dimethyldichlorsilan. 

Beispiel 3 1Q 

133,5 Teile wasserfreies Aluminiumchlorid wurden 
mit 67 Teilen einer Mischung von gleichen Teilen von 
Dimethylpolysiloxan mit Trimethylsilylendgruppen 
und einer Viskositat von 750 cP bei 25 °C und von 
Methylhydrogenpolysiloxan mit Trimethylsilylend- 15 
gruppen und einer Viskositat von 20 cP bei 25 °C in 
einem DestiilationsgefaB gemischt. Es wurde 1,5 Stun- 
den bei 290° C erhitzt, und wahrend dieser Zeit 
destillierten 79,5 Teile Fliissigkeit ab und wurden 
gesammelt. Diese Fliissigkeit wurde bei 37 bis 71 °C 20 
redestilliert und ergab 76 Teile Silane mit 56% Gehalt 
an Methyldichlorsilan und 39°/ 0 Gehalt an Dimethyl- 
dichlorsilan sowie Spuren von Trimethylchlorsilan, 
■ Siliciumtetrachlorid, Methyltrichlorsilan und Dimethyl- 
chlorsilan. a 5 
Beispiel 4 

100 Teile wasserfreies Aluminiumchlorid wurden 
mit 30 Teilen Methylhydrogenpolysiloxan mit Tri- 
methylsilylendgruppen und einer Viskositat von 20 cP 30 
bei 25 °C in einem DestiilationsgefaB erhitzt. Das Er- 
hitzen wurde 1,5 Stunden bei einer Temperatur von 
160 bis 260° C durchgefuhrt. Wahrend dieser Zeit 
destillierten 33,7 Teile Fliissigkeit ab und wurden 
gesammelt. Diese Fliissigkeit wurde bei -29 bis 58 °C 35 
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redestilliert und ergab 32,5 Teile einer Fliissigkeit mit 
einem Gehalt von 74,6 % Methyldichlorsilan, 14,7% 
Methyltrichlorsilan, 5,0% Dimethyldichlorsilan und 
5,0 % Dimethylchlorsilan. 

Beispiel 5 

69 Teile wasserfreies Aluminiumchlorid wurden mit 
31 Teilen eines Gels erhitzt, welches sich durch iiber- 
maBiges Altern des im Beispiel 4 verwendeten Methyl- 
hydrogenpolysiloxans gebildet und wahrend dieser 
Zeit ungefahr 10% des direkt an Silicium gebundenen 
Wasserstoffs verloren hatte. Diese Mischung wurde 
1,25 Stunden lang in einem DestiilationsgefaB bei 
230° C erhitzt. Wahrend dieser Zeit destillierten 
33,6 Teile * Fliissigkeit ab und wurden gesammelt. 
Diese Fhissigkeit enthielt 87,2% Methyldichlorsilan, 
8,8% Methyltrichlorsilan und 4% Dimethylchlor- 
silan. 

PATENTANSPRUCHE: 

1 . Verfahren zur Herstellung von Alkylhydrogen- 
chlorsilanen, dadurch gekerinzeichnet, daB ein 
Alkylhydrogensiloxaneinheiten enthaltendes Or- 
ganopolysiloxan mit Aluminiumchlorid unter 
gleichzeitigem Abdestillieren der dabei erhaltenen 
AlkylhydrogenChlofsilane erhitzt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Umsetzung bei einer Temperatur 
von ungefahr 180 bis 280° C erfolgt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Reaktionspartner in 
solchen Mengenanteilen verwendet werden, daB 
das Verhaltnis von Siliciumatomen zu Aluminium- 
atomen ungefahr 1 : 1 ist. 
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